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(g) Verfahren zur Hersteilung von Pigmentzubereitungen auf Basis von C.L Pigment Violet 23. 



0 Bei der herkommlichen Trockenmahlung von C.L Pigment Violet 23 wird die Umwelt durch die zwangslaufig 
anfallenden Staube, die Larmentwicklung und heftige Vibrationen beim Mainlvorgang stark belastet. 
Erflndungsgema/3 wurde nun gefunden, dafi man diese Mangel vermeiden kann, wenn die Feinvertellung des 
Basispigments durch wa/Jrig-alkoholische Perlmahlung in Gegenwart von ausgewahlten Pigmentdispergatoren, 
abgeleitet von Dioxazinverbindungen enthaltend basische Gruppen. samt nachfolgendem Losemittelfinish vorge- 
nommen wird. 

Aufgrund einer solchen Kombination der beiden zuvor genannten Behandlungsgange ist sogar eine Kapazitatser- 
hohung ohne sonst aufwendige Investitionen fur maschinentechnische MaBnahmen moglich. Die auf diese 
Weise erzeugten Pigmentzubereitungen erbringen gleichzeitig eine Verbesserung der anwendungstechnischen 
Eigenschaften des Farbmittels im Lack und speziel! im Nitrocellulosetiefdruck, insbesondere eine Verbesserung 
des Gianzes und Verringerung der Abrasivitat, gegenuber den auf diesem Gebiet bekannten Handeismarken. 
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Gegenstand der vorliegenden Erflndung ist ein besonders umweltfreundliches und wirtschaftliches 
Verfahren zur Herstellung von Pigmentzubereitungen, bestehend aus einer Komblnatlon von C.I. Pigment 
Violet 23 (No. 51 319) und Pignnentdispergatoren auf Basis von Dioxazinverbindungen mit baslschen 
Gruppen. Die so zuganglichen Verfahrenserzeugnisse dienen ais Farbmittel zum Pigmentieren von hochmo- 
5 lekularen Materlalien, insbesondere Lacken, Kunststoffen und Dmckfarben; sie zeichnen sich durch ihre 
hervorragenden coloristischen und rheologtschen Elgenschaften wie DIspergierbarkelt, Flockungsstabilitat, 
Rheologie, Glanzverhalten und Farbstarke aus. 

Fur die Fabrlkation von PIgmentzubereltungen unter der MltvenA^endung von produktspezifischen 
Pignnentdispergatoren ist laut Stand der Technik berelts eine Reihe von Moglichkeiten bekannt geworden: 
10 Entsprechend der offengelegten EP-PA 0 321 919 sind derartige Pigmentzubereitungen beispielsweise nach 
folgenden Verfahrensvarianten erhaltlich: 
Durch Zugabe der Pignnentdispergatoren bei 

1 . der Feinverteilung (Trockeninahlung) der hochkristallinen Rohplgmente, 

2. dam Finish der durch Trockenmahiung hergesteilten feinteiligen Prapignnente im wafirlgen oder einem 
75 losemittelhaltigen System, 

3. der Dispergierung der feinteiligen Pigmente Im Anwendungsmedium Oder in einem zusatzlichen 
Verarbeitungsschrltt. 

Wahrend nun beim gerade besprochenen Schutzrecht den MaCnahmen zur Behandlung gemaiS den 
Verfahrensvarianten 1 und 2 der Vorzug eingeraumt wird, empfiehlt die Vorschrift in der DE-OS 31 06 906 

20 fur dasselbe Vorhaben wiederum die Zugabe von Pigmentdispergatoren chemisch verwandten Typs bei der 
DIsperglerung der feinteiligen Pigmente im Anwendungsmedium. Im Rahmen der zuletzt erwahnten Arbeits- 
weise wird allerdings in vielen Fallen das Optimum der gesuchten Eigenschaften nicht erreicht. 
Der Einsatz von Pigmentdispergatoren im Verlauf der Feinverteilung der hochkristaiiinen Rohpigmente wird 
auch in der DE-OS 25 00 509 eriautert. Als solche Feinvertei lungs verfahren sind hier die Salzvermahlung in 

25 Kugelmuhlen oder Schwingmiihlen und die Umfallung aus konzentrlerter Schwefelsaure angegeben. Dabel 
fallen jedoch groBe Mengen von Salzen bzw. von verdDnnter Schwefelsaure im Abwasser an, was die 
Wirtschaftlichkeit dieses Verfahrens stark einschrankt. Die DE-AS 29 05 114 beschreibt schlieBlich die 
Erzeugung von Pigmentzubereitungen durch Eintragen der Pigmentdispergatoren bei der Trockenmahiung 
in Kugelmuhlen mit Oder ohne Salzzusatz. Pigmentzubereitungen auf Basis von Dioxazinpigmenten werden 

30 hierbei nicht genannt. 

Zur Feinverteilung von bei der Synthese hochkristallin anfallenden Dioxazin-Rohpigmenten haben fur 
die Anwendung in der Praxis folgende mechanische Zerkleinerungsverfahren Verbreltung gefunden: 
So geht beispielsweise aus der DE-PS 11 37 156 hervor, daiS man derartige Rohpigmente durch 
Salzvermahlung mit 4 bis 10 Tellen Salz je Teil Rohpigment in einer Kugelmtihle feinmahlen kann. Diese 

35 Technik ist aber relativ teuer und bringt daruber hinaus durch die im Zuge der Aufarbeitung als Ruckstand 
zu beseitigenden gro/3en Salzmengen eine hohe Abwasserbelastung mit sich. Davon abweichend schlagt 
die DE-PS 27 42 575 vor, die Trockenmahiung von hochkristallinen Dioxazin-Rohpigmenten in einer 
Schwingmuhle durchzufuhren und einen Losemittelfinish der dabei erhaltenen feinteiligen Prapigmente 
anzuschllefien. Wegen der belm Mahlen zwangslaufig anfallenden Staube und der verursachten starken 

40 Larmbelastigung wird in diesem Fall die Umwelt stark geschadigt. Aufierdem mussen die heftlgen 
Vibrationen von Schwingmuhlen durch sehr aufwendige bauliche MaBnahmen gedampft werden. 
Noch anders als nach den beiden vorhergehenden Fallen wird in der DE-AS 20 43 820 zum Zwecke der 
Feinverteilung auf die alkalische NaiSmahlung von kristallinen Rohpigmenten der Dioxazinreihe in Gegenwart 
einer wassrigen Base ven^^iesen, Als Mahlkorper fur die Ruhrwerkskugelmuhle sind Stahlkugein von 1-3 

45 mm Durchmesser vorgesehen. Weitere spezifische Angaben zur Mahlung werden in dem Schutzrecht nicht 
gemacht, auch keine uber auf diesem Weg ggf. erhaltliche Pigmentzubereitungen. Unseres Wissens 
genugen die nach diesem Verfahren hergesteilten Pigmente jedoch nicht den heutigen Anforderungen an 
Kornfeinheit und den coloristischen Eigenschaften. 

Wie aufgrund der durch die damit beschaftigten Fachkreise gesammelten Ertahrungen geschlossen 

50 werden kann, erscheint ganz allgemein der Zugabezeitpunkt der Pigmentdispergatoren von besonderer 
WIchtigkelt fur das beabsichtigte Eigenschaftsprofil der auf die betreffende Weise hergesteilten Pigmentzu- 
bereitungen. Sovlel dOrfte als technlsche Lehre zumindest feststehen, da/3 sich durch blo/3es Mischen der 
Pigmentdispergatoren mit den PIgmenten bzw. allein durch die Trockenmahiung der hochkristallinen 
Rohpigmente in Gegenwart von Pigmentdispergatoren in den meisten Fallen noch nicht die optimalen 

65 Qualitatsmerkmale der so behandelten Pigmente realisleren lassen. 

Ahnliche Vorbehalte bestehen hinsichtlich der Anwendung der bekannten Feinvertei lungsverfahren, wo der 
Anfall gro/Jer Mengen verdunnter Sauren und Salze. die starke Staubentwicklung und die storenden 
Vibrationen im Falle der Trockenmahiung sowie eine schlechte Kombinierbarkeit der diesbezuglich disku- 
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tierten Arbeitsweisen als nachteilig empfunden wird. 

Die Aufgabe fur die vorliegende Erfindung kann demzufolge darin erblickt warden, die vom Stand der 
Technik her erkannten Unzulangiichkeiten der bisherigen Methoden 2ur Erzeugung von Pignnentzubereitun- 
gen auf dem Gebiet der Dioxazinverbindungen zu uberwinden. 

5 Es wurde nun gefunden, da/J sich Pigmentzubereitungen auf Basis von CJ. Pigment Violet 23 mit 
hervorragenden coloristischen und rheologtschen Eigenschaften auf einfache Weise erzeugen lassen, wenn 
man die beim Trocknen des von der Pigmentsyntiiese herstammenden feuchten Prefikuchens in grobkristal- 
llnem Zustand entstandenen Rohpigmente der oben naher bezeichneten Dioxazinverbindung in Gegenwart 
von ausgewahlten Pigmentdispergatoren zunachst in einem fiussigen Medium auf einer Ruhrwerkskugel- 

70 muhle bis zum Erreichen eines bestimmten minimalen Feinverteilungsgrades der resultierenden Pigment- 
teiichen naBvermahlt und die so erhaltene Mahigutsuspension dann direkt, im Falle einer Zwischenisolierung 
nach deren Wiederaufnahme in einer Flussigkeit, unter der Beteiligung von organischen Losemitteln einer 
ubiichen Finish-Beiiandlung bei erhohter Temperatur aussetzt, wobei die Zugabe der Pigmentdispergatoren 
zu einem beliebigen Zeitpunkt im Verlauf der beiden zuvor definierten Behandlungsgange erfolgen kann. 

15 Bei den nach dem beanspruchten Verfahren eingeschlagenen Mafinahmen zwecks Formulierung des 
Basispigments der Formel I werden Feinverteilung und Finish auf einfache und elegante Weise kombiniert. 

Fur die erfindungsgemaSe Herstellung dieser Pigmentzubereitungen ist eine hohe Mahiwirkung erfor- 
derlich, die durch den Einsatz einer speziellen Ausfuhrungsform der Ruhrwerkskugelmuhle erreicht wird, in 
Verbindung mit der Einhaltung spezifizierter Mahl- und Finishbedingungen. Fur eine Mahlung der gesuchten 

20 Effizienz sind geeignet Ruhrwerkskugelmuhlen, ausgelegt zum diskontinuierlichen oder kontinuierlichen 
Arbeitsablauf, mit zylinderformigem oder hohlzylinderformigem Mahlraum in horizontaler oder vertikaler 
Bauweise. die mit einer spezifischen Leistungsdichte von uber 2.5 kW pro Liter Mahlraum betrieben werden 
konnen und deren Ruhnwerksumfangsgeschwindigkeit uber 12 m pro Sekunde betragt. Die pro Zeiteinheit 
vom Ruhrwerk abgegebene Energie wird als Zerkletnerungsarbeit und als Reibungsenergie in Form von 

25 Warme an das Mahlgut ubertragen. Zur problemlosen Abfuhrung dieser groBen Warmemenge muB durch 
konstruktlve Vorkehrungen das Verhaltnis von Mahlraum zur Mahlraumoberflache (Kuhlflache) mogiichst 
klein gehalten werden. 

Als Mahlkorper dienen Kugein aus Zirkoniumoxid, ZIrkoniummischoxld, Aluminiumoxld Oder Quarz vom 
Durchmesser S 1 mm; zweckmaiSlg werden solche mit einem Durchmesser von 0,2 bis 1 mm. vorzugsweise 

30 0,3 bis 0,5 mm verwendet. 

Beim Einsatz von kontinuierlichen Ruhrwerkskugelmuhlen zum Feinverteilen erfolgt die Abtrennung der 
Mahlkorper vom Mahlgut vorzugsweise durch Zentrifugalabscheidung, so da/3 die Trennvorrichtungen von 
den Mahlkorpern praktisch nicht beruhrt werden, wodurch man Verstopfungen derselben weitgehend 
verhindern kann. Die Ruhrwerkskugelmuhlen werden hierbei mit hohem Mahlkorperfullgrad betrieben. Bei 

35 den kontinuierlichen Ruhrwerkskugelmuhlen wird der Mahlraum praktisch vollstandig mit Mahlkorpern 
ausgefullt. 

Fur die Mahlung werden verfahrensgema/3 die bei der Synthese anfallenden hochkristallinen Rohpig- 
mente mit einem Rontgenindex von > 90 eingesetzt, die nach dem Mahlvorgang als feinteilige Prapigmente 
Oder derartiger Prapigmentzusammensetzungen mit einer Kristaliinitat entsprechend einem Rontgenindex 

40 von ^ 9 voriiegen. Die Pigmentkonzentration im Mahlgut sollte bei ^ 40 Gew.-% liegen, im allgemeinen 10 
bis 35 Gew.-% betragen, vorzugsweise zwischen 10 und 20 Gew.-% sein. Die Mahlung wird in wassrigem, 
wassrig/organischem oder organischem Medium vom Losemittel-Typ, vorzugsweise im alkalischen oder 
neutralen pH-Bereich durchgefuhrt. Das Mahlgut kann aufler der fiussigen Phase und dem Rohpigment 
noch Pigmentdispergatoren, Tenside und andere Zuschiagstoffe aufweisen. Die Verweilzeit des Mahlguts in 

45 der Ruhrwerkskugelmuhle liegt je nach geforderter Feinheit im allgemeinen zwischen 10 und 60 Minuten; 
sie belauft sich zweckma/3ig auf eine Dauervon 10 bis 45 Minuten, vorzugsweise 10 bis 30 Minuten. Die 
Mahlung wird bei Temperaturen im Bereich von 0" bis 100' C, zweckmafiig bei einer Temperatur zwischen 
10" und 60 'C, vorzugsweise bei 20* bis 50 'C durchgefuhrt. 

Als flussiges Mahlmedium werden Wasser; mit Wasser mischbare Ci-G*-Alkanole wie z. B. Methanol. 

50 Ethanol. n-Propanol, Isopropanol, n-Butanoi, tert-Butanol oder Isobutanol; cyclische Alkanole wie z. B. 
Cyclohexanol; Ci-G6-Diaikylketone wie z. B. Aceton. Diethylketon, Methylisobutylketon oder Methylethylke- 
ton; Ether und Glykolether wie z. B. Methylglykol, Ethylglykol. Butylglykol. Ethyldiglykol oder Methoxybuta- 
nol; aliphatische Saureamide wie z. B. Formamid oder Dimethylformamid; cyclische Carbonsaureamide wie 
z.B. N-Methylpyrroiidon, Valero- und Caprolactam, heterocyclische Basen wie z. B. Pyridih, Morpholln oder 

55 Picolin; sowie Dimethylsulfoxid oder Mischungen dieser Losungsmitte! mit Wasser verwendet; insbesondere 
ist eine Losung von Isobutanol in Wasser. z. B. 5 7oiges Isobutanol bevorzugt. 

Die Pigmentdispergatorzugabe kann auf einmal oder in mehreren Portionen erfolgen; sle kann vor, 
wahrend oder nach der Mahlung vorgenommen werden. Der geeignetste Zeitpunkt mufl zuvor durch 
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orientierende Versuche ermittelt werden. Vorzugsweise wird die Zugabe der Pigmentdispergatoren wahrend 
des letzten Drittels der Mahlung durchgefuhrt; sie kann in trockenem Zustand Oder in Form eines feuchten 
PreBkuchens stattflnden. 

Als Pignnentdlspergatoren werden solche auf Basis der den Zubereitungen zugrundeliegenden Dioxazin- 
5 verbindung mit der Formel I eingesetzt. 

75 welche die allgemeine Formel II besitzen, 



Q[-Y-X]„ (II) 



in der 

20 Q fur einen m-wertigen Rest der Basisstruktur entsprechend Formel I stelit. 

Y eine bruckenbildende Gruppieaing aus der Reihe -CH2-, -CHRi-. -CR^R^-, ggf. substitulertes 
Phenylen (besonders 1 ,4-Phenylen), -CO-, -SO2- Oder -NR3-, oder mehrfach aufeinanderfolgendes 
Alkylen oder eine sich ggf. wiederlioiende Kombi nation von mindestens zwei solcher Bruckenglie- 
der unterschiedlichen Typs bezeichnet. wie z. B. -S02-NR3-(CH2)p-. -CO-NR3-(CH2)p-. -CH2-NR3- 

25 S02-(CH2)n-, -CH2-NR3.CO-(CH2)n- Oder -CH2-NR3-CO-CH2-NH-(CH2)n. in denen R^ und R2 glei- 

ches Oder unterschiedliches Ci-C4-Alkyl und Wasserstoff oder Ci-C4-Alkyl sind. sowie n und p 
unabhangig voneinander jeweils Zahienwerte von 1 bis 6 darsteilen, 
X den Rest eines Liber ein C-Atom an das Briickengiied Y gebundenen. aliphatischen oder aromati- 
schen, funf-, oder sechsglledrigen heterocyclischen Systems darstellt mit jeweils 1 bis 3 ringange- 

30 horigen, gleichen oder unterschiedlichen Heteroatomen aus der Reihe Stickstoff, Sauerstoff oder 

Schwefel, das ggf. noch einen benzokondensierten Ring aufweist und durch Ci-C4-Alky!, C2-C4- 
Alkenyl, Ci -Cs-Hydroxyalkyl oder Phenyl substituiert sein kann, wie im Fade von heterocyclischen 
Funfringen z. B. vom Typ Furan, Thiophen, Pyrrol. Pyrazol, Thiazol, Oxazol. Triazol und insbeson- 
dere Imidazol. bzw. im Falie von auSerdem kondensierten Heterocyclen z. B. vom Typ Thionaph- 

35 then. Benzoxazol, Benzothiazol, Benzimidazol, Benzotriazol und insbesondere Indol, 

Oder einen uber den Imidstickstoff an das Bruckenglied Y gebundenen Phthaii mi do-Rest darstellt, 
der am benzoiden Ring bis maximal vierfach durch Chlor, Brom, NItro, Carboxy, N-(Ci-C5-Alkyl)- 
carbamoyl, N-Pheny!-carbamoyl oder Benzoylamino substituiert sein kann, 
Oder einen Rest mit der Struktur 



40 



r4 



45 



darstellt, in dem R* und R^ einzein fur sich genommen sowie unabhangig voneinander jeweils 
Wasserstoff, ggf. substituiertes Ci-C2o-AlkyI oder Cs-Czo-AIkenyl. CE-Cc-Cycloalkyl, ggf. substitu- 
iertes Phenyl. Benzyl oder Naphthyl sind, 
50 Oder in dem R* und R^ gemeinsam sowie zusammen mit dem angrenzenden N-Atom ein 

allphatisches Oder aromatisches. funf- Oder sechsgliedriges heterocyclisches System mit jeweils 1 
bis 3 ringangehorigen, gleichen oder unterschiedlichen Heteroatomen aus der Reihe Stickstoff, 
Sauerstoff Oder Schwefel bilden, wie 2. B. vom Typ Pyn-olin, Pyrrolidin, Piperidin, Morpholin und 
insbesondere Imidazol, und 

55 m einen Zahlenwert zwischen 0.1 und 4 angibt, wobei im Falle mehrfachen Vorhandenseins (m > 1) 
der Bestandteile X und Y in den Dispergaioren der Formel II die Bedeutung der eben erwahnten 
Symbole nicht identisch sein mu/3, Vorzugsweise wird bei mehreren Resten der erlauterten 
Gattung bezuglich des Aufbauprinzips derselben aber Ubereinstlmmung bestehen. 
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Besonderes Interesse als Pigmentdispergator vom eingangs eriauterten Aufbauprinzip Q[-Y-X]m (II) fOr 
die Durchfuhrung des erfindungsgemaCen Verlahrens haben Dioxazinverbindungen eriangt, in denen 
Q die welter oben ausgewiesene Bedeutung zukommt, 

Y eine der bruckenbildenden Gruppierungen mit der Struktur -CH2-NH-CO-CH2-NH-(CH2)2-3- Oder 

-S02-NH-(CH2)2-3-. 

X uber den Imidstlckstoff an das Briickengiled Y gebundenes imidazolyl oder einen Rest nnit der 
Struktur 



10 



-N 



75 bezeichnet, wobei und gleiches oder unterschiedliches Ci-Ce-Alkyl darstellen, vorzugsweise 

sind R* und R^ ubereinstinnmend, und 
m fur einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 steht. 

Als auBerordentiich wertvoll fur die Herstellung von Pigmentzubereitungen nach der Erfindung werden 
aus der Klasse von Pigmentdlspergatoren vom Typ Q[-Y-Xlm (II) solche Dioxazinverbindungen eingestuft, 
20 die sich durch die Fornnel III 



25 




III 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



charakterisleren lassen, worin 

Q die weiter oben ausgewiesene Bedeutung zukommt, und 
m fur einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 steht. 

Die zuvor eriauterten Varianten von Pigmentdispergatoren werden nach der Erfindung in Mengen von 
0,1 bis 25 Gew.-%, zweckma^ig 1 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise etwa 3 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das 
Rohpigment mit der Basisstruktur entsprechend Forme! I zugesetzt. Dies kann verfahrensgemajB schon 
beim Mahlvorgang oder erst im Zuge der anschlie/Jenden Finishoperation geschehen. Dafur lassen sich 
auch Gemische von unterschiedlich aufgebauten Pigmentdispergatoren der Forme! II anwenden. 

Die nach der Mahlung vorliegenden feinteiligen Prapigmente oder Prapigmentzusammensetzungen 
werden ggf. nach Zugabe der oben erwahnten Pigmentdispergatoren in wassriger Suspension oder 
besonders nach Beimischung von organischen Losemitteln einer thermischen Behandlung 
(Losemittelfinish) unterzogen. 

Als Losemitte! fCir einen solchen Finish kommen beisplelswelse In Frage: Ci-Cio-Alkanole wie z. B. 
Methanol, Ethanol. Propanol, n- oder i-Butanoi; Ci-Ce-Dialkyl- oder cyclische Ketone wie z. B. Dlmethylke- 
ton, Diethylketon, Methyiisobutylketon, Methylethylketon oder Cyclohexanon; Ether und Giykolether wie z. 
B. der Monomethyl- oder Monoethylether des Ethylen- und Propylengiykols, Butylglykol, Ethyldiglykol oder 
Methoxybutanol; aromatische Kohlenwasserstoffe wie z. B. Toluol, Xylole oder Ethylbenzol; aromatische 
Chlorkohlenwasserstoffe wie z.B. Chlorbenzol, o-Dichlorbenzol, 1 .2,4-Trichlorbenzol Oder Brombenzol; sub- 
stltuierte Aromaten wie z. B. Nitrobenzol oder Phenol; aliphatische Carbonsaureamide wie z. B. Formamid 
Oder DImethylformamid; cyclische Carbonsaureamide wie z. B. N-Methylpyrrolidon; Carbonsaure- Ci-C^- 
alkylester wie z. B. Ameisensaurebutylester, Essigsaureethylester oder Propionsaurepropylester; 
Benzoesaure-Ci-G4-a!kylester wie z. B. Benzoesaureethylester; heterocyclische Basen wie z. B. Pyridin, 
Morpholin oder Picolin; sowie Dimethylsulfoxid und Sulfolan. Bevorzugte organische Losemitte! sind In 
dieser Hinsicht Aikanoie. wie z. B. Ethanol, Propanol, Butanole und Pentanole. 

Die fur die Durchfuhrung des Losemittelfinishs einzuschlagenden Bedingungen sind in hohem Ma/5e 
von den angestrebten Eigenschaften der Pigmentzubereitung abhangig und werden jeweils daraufhin 
ausgerichtet. Normalerweise wird die Suspension der Prapigmentzusammensetzung In dem betreffenden 
Milieu bei einer Temperatur im Bereich zwischen 50" und 200 '0, ggf. unter erhohtem Druck, 1 Stunde bis 
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zu 24 Stunden lang behandelt. Im allgemelnen wird dafur die nach der Na^mahlung erhaitene Suspension 
ohne Zwischenisolierung des Mahlguts eingesetzt. Die zugefugte Losemittelmenge kann hierbei innerhalb 
welter Grenzen schwanken. Bevorzugt verwendet man die glelche bis zur Sfachen Gewichtsmenge an denn 
Losemittel, bezogen auf das Gewicht der Prapigmentzusammensetzung. Die thermische Behandlung im 
5 wassrig-organischen Medium erfolgt zweckmaCig fur die Dauer von 1 bis 6 Stunden bei 50' bis 150'C. 
Nach beendigtem Finish werden die dafur gebrauchten Losemittel wieder zurOckgewonnen und erneut 
eingesetzt. Die so erhaltenen Pigmentzubereltungen werden vorzugswelse aus schwach alkalischer Suspen- 
sion isollert. 

Unter Ausnutzung der auf diese Weise zur Verfugung stehenden Abwandlungsmoglichkeiten lassen sich je 

70 nach Verwendungszweck die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren anfallenden Praplgmentzusammen- 
setzungen in eine deckendere Oder transparentere Form uberfuhren, was Ciber das Losevermogen des in 
Betracht gezogenen Losemittels, dessen Konzentration, die Auswahl der Temperatur und die Dauer der 
Rnlshbehandlung gesteuert werden kann. 

Die Herstellung von Pigmentzubereltungen auf Basis von C.I. Pigment Violet 23 nach dem beanspruch- 

75 ten Verfahren hat sIch als besonders wirtschaftlich sowie umweltfreundiich erwiesen, well sich einmal aus 
Aniafi der Feinvertellung des Rohpigments durch Nafimahlung kerne Verschmutzung der Luft aufgrund von 
Staubentwicklung einstellt, und zum andern wegen des Einsatzes von blo^ geringen Mengen an Chemika- 
lien und Losemittein, welche anschiie/Jend weiterverarbeitet oder die wieder voiistandig regeneriert werden 
konnen, keine Entsorgungsprobieme gegeben sind. 

20 Die nach der vorliegenden Erflndung erhaltllchen Pigmentzubereltungen zeichnen sIch aus durch ihre 
hervorragenden coloristlschen und rheologischen Elgenschaften insbesondere der Flockungsstabliitat, Dis- 
pergierbarkeit. Rheologie, Glanzverhalten und Farbstarke. 

Die erfindungsgemai3 hergestellten Pigmentzubereltungen lassen sich zum Pigmentieren (Einfarben) 
von hochmolekularen organischen Materialien naturlicher oder synthetlscher Herkunft einsetzen: 

25 Hochmolekulare organische Materialien, die mit den genannten Pigmentzubereltungen colorlert werden 
konnen, sind belsplelswelse Celluloseether und -ester, wie Ethylcellulose. Nitrocellulose, Celluloseacetat 
Oder Cellulosebutyrat. naturliche Harze oder Kunstharze. wie Polymerisationsharze oder Kondensationshar- 
ze, z. B. Aminoplaste, Insbesondere Harnstoff- und Melamln-Formaldehydharze, Alkydharze. Acrylharze, 
Phenoplaste, Polycarbonate, Polyolefine, wie Polystyrol, Polyvinylchlorid. Polyethylen. Polypropylen, Poly- 

30 acrylnitril, Polyacrylsaureester, Polyamide, Polyurethane oder Polyester, Gummi, Casein. Sillkon und 
Sillkonharze, elnzeln oder in Mischungen. 

Dabei spielt es keine Rolle, ob die erwahnten hochmolekularen organischen Verbindungen als plastische 
Massen, Schmelzen Oder In Form von Spinnldsungen, Lacken, Anstrichstoffen Oder Druckfarben vorliegen. 
Je nach Ven^rendungszweck erweist es sich als vortellhaft, die erflndungsgemaB erhaltenen Plgmentzuberel- 

35 tungen als Toner oder in Form von Praparationen oder Dispersionen zu benutzen. Bezogen auf das zu 
pigmentierende hochmolekulare organische Material setzt man die vorliegenden Praparationen von Verbin- 
dungen der genannten Forme! I in einer Menge von vorzugsweise 0,1 bis 10 Gew.-% ein. Besonders 
bevorzugte Lacksysteme sind In dieser Hinslcht EInbrennlacke aus der Klasse der Alkyd-/Melaminharz oder 
Acrylharz-Lacke sowie Zweikomponentenlacke auf Basis von mIt Polyisocyanat vernetzbaren Acrylharzen. 

40 Von der Vielzahl der pigmentierbaren Druckfarben sind Druckfarben auf Basis Nitrocellulose besonders zu 
erwahnen. 

Die erfindungsgemafl hergestellten Pigmentzubereltungen sind In vielen Anwendungsmedien lelcht und 
bis zu hohen Feinhelten dispergierbar. Solche Dispersionen besitzen eine hohe Flockungsstabliitat und 
zelgen hen/orragende rheologische Elgenschaften selbst bei hoher Pigmentierung, Mit ihnen lassen sich 

45 Lackierungen und Drucke von hoher Farbstarke, hohem Glanz und hoher Transparenz mIt ausgezeichneten 
Echtheitselgenschaften erzielen. 

Zur PrGfung der Elgenschaften der nach der Erfindung erzeugten Pigmentzubereltungen auf dem 
Lacksektor wurden aus der Vielzahl der bekannten Systeme ein Alkyd-Me!aminharz-Lack {AM6) auf Basis 
eines mitteloligen, nichttrocknenden Alkydharzes aus synthetischen Fettsauren und Phthalsaureanhydrld 

50 und eInes mit Butanol veretherten Melaminharzes und Antellen eines nichttrocknenden Alkydharzes auf 
Basis von Ricinensaure (kurzolig) sowie ein Acrylharz-Elnbrennlack auf Basis eIner nicht-wassrigen Disper- 
sion (TSA) ausgewahit In den nachfolgenden Beispielen wird darauf unter der Bezeichnung AM6 bzw. TSA 
verwiesen. 

Die Rheologie des Mahlguts nach der Dispergierung (Millbase-Rheologle) wird anhand der folgenden 
55 funfstuflgen Skala bewertet: 
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5 dunnflussig 


2 leicht gestockt 


4 flussig 


1 gestockt 


3 dickflussig . 





5 

Nach dem Verdunnen des Mahlguts auf die Pigmentendkonzentration wurde die Viskositat mit dem 
Viskospatei nach Rossmann, Typ 301 der Frrma Erichsen beurteilt. 

Glanzmessungen erfolgten an Folienaufgussen unter einem Winkel von 20 ' nach DIN 67530 (ASTMD 523) 
mit dem "multigloss"-Glan2meCgerat der Firma Byk-Mallinckrodt. 

10 In den nachstehenden Beisplelen beziehen sich Teile jeweils auf Gewichtsteile und Prozente Jewells auf 
Gewichtsprozente der so beschriebenen Substanzen. Die zur Identifizierung benutzte Gattungsbezeichnung 
fur die erfindungsgema/J als Farbmittel eingesetzte Dioxazinverbindung G.L Pigment Violet 23 sowie die 
darauf gerichtete C.l.-Nummer 51319 sind dem COLOUR INDEX, 3. Auflage 1971, Band 4. entnommen. 
Das laut den Beisplelen als Ausgangsstoff eingesetzte grobkristalline Rohpigment ist nach der Vorschrift in 

75 BIOS Final Report 960, Seite 75 hergestellt worden und hatte in diesem Zustand einen Rontgenindex von 
92 aufgewiesen. Sofern nicht anders angegeben ist, handelte es sich hierbei um das Rohpigment in 
salzfreier Form. Der Feinverteilungsgrad der Prapigmentzusammensetzungen wurde uber das Rontgenbeu- 
gungsspektrum nach der in der DE-PS 27 42 575 angegebenen Methode bestlmmt. 

20 BeispieM: 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ ©Drais PML (Hersteller: Draiswerke GmbH. Mannheim), die mit 
336 g Zirkoniummischoxidperlen vom Durchmesser 0,3-0,4 mm als Mahlkorper gefullt ist, werden nachein- 
ander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment (Pigment Violet 23) eingetragen und darin mit einer 

25 Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15.6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3.1 kW pro 
Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 'C gemahlen. Danach fugt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der 
Formel 111. worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen wasserfeuchten Prefikuchen hinzu und fuhrl die 
Na/3mahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. Anschlie/3end wird die Mahlgutsuspen- 
sion von den Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkorper werden mit Wasser abgespult und die vereinigten 

30 Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der R5ntgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,10. 

Zur Finishoperation wird der Filterruckstand in 120 ml Wasser aufgenommen, mit 45 g isobutanol (100 %lg) 
versetzt und zunachst 24 Stunden bei 25° C nachgeruhrt. Nun bringt man das Gemisch zum Sieden, halt es 
unter weiterem Ruhren 5 Stunden bei Siedetemperatur und destilliert sodann das Isobutanol durch Erhitzen 
bis auf 100'C am Ubergang azeotrop ab. Nach dem Abkuhien auf 60' 0 wird der Destillationsruckstand 

35 mittels 10 %iger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9 eingestellt, worauf man 1 Stunde bei 60 '0 
nachruhren laet. Das gefinishte Erzeugnis wird schlieClich abgesaugt, durch Behandlung mit Wasser neutral 
gewaschen und bei 80 * C getrocknet. 

Man erhalt 14,7 g einer Pigmentzubereltung, die bei der Auspriifung im AM6-Lack farbstarke Lackierungen 
liefert. Dir Rheologie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Die Glanzmessung ergibt den Wert 85. 

40 

Vergleich a: 

Ohne Zusatz des Pigmentdispergators wird gema/3 der Arbeitsweise von Beispiel 1 ein Pigment 
erhalten. das im AM6-Lack dann deckende und farbschwache Lackierungen liefert. Die Rheologie der 
45 Lackfarbe wird mit Note 4 eingestuft. Der Glanzwert betragt 39. 

Vergleich b: 

Wird das ohne den Pigmentdispergator, aber sonst wie in Beispiel 1 hergestellte Pigment hinterher mit 
50 10 % des obigen Pigmentdispergators trocken gemischt. so erhalt man eine Pigmentzubereltung, die im 
AM6-Lack dann deckende und farbschwache Lackierungen liefert. Die Rheologie der Lackfarbe wird mit 
Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 85. 

Vergleich c: 

55 

Werden die MaBnahmen zur Feinvertellung des Rohpigments nach Beispiel 1 unter den in der DE-AS 
20 43 820 beschriebenen Mahlbedingungen (alkalische NaiSmahlung, Stahlkugein vom Druchmesser 3 mm. 
Mahizeit 1 Stunde) wiederholt. so wird nach der Aufarbeitung des Mahlguts ein sehr deckendes und 
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farbschwaches Pigment erhalten. 
Beispiel 2: 

5 Eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zlrkoniummlschoxidperlen vom Durch- 

messer 0,3-0,4 mm gefullt ist, wird nachelnander mit 75 ml Wasser, 15 g Rohpigment (Pigment Violet 23) 
und 10,1 g Pigmentdispergator der Formel ill. vyorin m die Zahlt 1,5 ist. als 29.7 %igem wasserfeuchtem 
PreBkuchen beschickt. Dieses Gemisch wird nun mit einer Ruhnverksumfangsgeschwindlgkeit von 15,6 m/s 
sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter IVIahlraum 30 Minuten lang bet 25 "C 

70 gemahlen. Anschliei3end wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkdrpern abgesiebt, die Mahlkorper 
werden mit Wasser abgespult und die vereinigten Malilgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der 
Prapigment2usammenset2ung betragt 5,95. 

Der FilterrOckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoltert. 
75 Man erhalt 17,2 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Rheologle der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 81. 

Beispiel 3: 

20 In einem Ruhrgefafi werden 90 1 Wasser vorgelegt und 30 kg Rohpigment (Pigment Violet 23) 
eingetragen. Die gebildete Suspension wird nun bei einem Durchsatz von 220 kg/h auf einer Ruhrwerksku- 
gelmuhle vom Typ Drais DCP-3. welche mit 26,5 kg Zirkoniummischoxidperlen vom Durchmesser 0,3-0,4 
mm als Mahlkorper ausgerustet ist und die mit einer Ruhnwerksumfangsgeschwindigkeit von 17,1 m/s sowie 
einer spezifischen Leistungsdichte von 3.3 kW pro Liter Mahlraum betrleben wird, wahrend 2.5 Stunden im 

25 Kreislauf bei 50-60'C gemahlen. Hierbei wird die Viskositat der Mahlgutsuspension durch portionsweise 
Zugabe von 30 I Wasser konstant gehalten. Der Rontgenindex des Prapigments betragt 1,20. 
Zum Finish werden 1000 g der angefallenen Mahlgutsuspension in einem Ruhrgefa/3 vorgelegt, nacheinan- 
der mit 10 g Ameisensaure (98 %ig) und 600 g Isobutanol (100 %ig) versetzt und zunachst 22 Stunden bei 
25 "C nachgeruhrt. Dann wird das Gemisch zum Sieden erhitzt und unter Ruhren weitere 5 Stunden bei 

30 Sledetemperatur gehalten. Anschliefiend kuhit man auf 80'C ab und es werden jetzt 67,3 g Pigmentdisper- 
gator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %iger wasserteuchter Prefikuchen eingetragen, 
worauf man das Isobutanol durch Temperaturerhohung bis auf 100*C am Ubergang azeotrop abdestllliert. 
Der Ruckstand wird auf 60 abgekuhlt, mittels 10 %iger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9 eingestellt 
sowie 1 Stunde bei 60 nachgeruhrt. Zuletzt wird das gefinishte Produkt abgesaugt, neutral gewaschen 

35 und bei 80 * C getrocknet. 

Man erhalt 219,5 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Rheologie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 82. 

Beispiel 4: 

40 

250 g der Mahlgutsuspension. hergestellt gemaB den Angaben in Beispiel 2. werden zum Finish in 
einem Ruhrautoklaven vorgelegt und nachelnander mit 2,5 g Ameisensaure (98 %ig) und 150 g Isobutanol 
(100 %ig) beschickt. Das Gemisch wird auf 125' C geheizt und 3 Stunden bei dieser Temperatur geruhrt. 
Anschliefiend laCt man auf 80 abgekuhlen. tragt 16,8 g Pigmentdispergator der Formel III. worin m die 

45 Zahl 1.5 ist, als 29.7 %igen wasserfeuchten Prefikuchen ein und entfernt das Isobutanol durch azeotropes 
Abdestillieren bei Temperaturen bis zu 100'C am Ubergang. Danach wird der Ruckstand auf 60 "C 
abgekuhlt, mittels 10 %iger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9 eingestellt sowie 1 Stunde bei 60 
nachgeruhrt. Das gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80 getrocknet. 
Man erhalt 54,6 g einer Pigmentzubereitung. die im TSA-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie 

50 der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 81 . 

Beispiel 5: 

In eine RuhnA^erkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
55 Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 90 g Isobutanol (5 %ig) und 10 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 10 Minuten lang bei 
25 'C gemahlen. Danach fugt man noch 3,4 g Pigmentdispergator der Formel III. worin m die Zahl 1,5 ist. 
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als 29,7 %igen wasserfeuchten Pre/3kuchen hinzu und fuhrt die Nafimahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. Anschliei3end wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt, die 
Mahlkorper werden mit Wasser abgespult und die vereinlgten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 
Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,90. 

5 Der RIterruckstand wird zum Finish in 90 ml Wasser aufgenonnmen. mil 30 g tsobutanol (100 %ig) versetzl 
und zunachst 24 Stunden bei 25 ' C nachgeruhrt. Anschliefiend bringt man das Gemisch zum Sieden und 
halt es unter weiterem Ruhren 5 Stunden bei Siedetemperatur, worauf man durch Erhitzen bis auf 100'G 
am Ubergang das Isobutanol azeotrop abdestilliert. Nach dem Abkuhlen auf 60 'C wird der Destillations- 
ruckstand mittels 10 %iger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9 eingestellt sowie 1 Stunde bei 60 'C 

70 nachgeruhrt. Das resultierende Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80 'C getrocknet 

Man erhalt 10,4 g einer Pigmentzubereitung. die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 83. 

Beispiei 6: 

75 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist. werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
12.1 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 2.6 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 

20 25 gemahlen. Danach setzt man noch 5.1 g Pigmentdispergator der Formal III, worin m die Zahl 1.5 ist, 
als 29,7 %igen wasserfeuchten PrelSkuchen hinzu und fuhrt die Nafimahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. Anschlie/Jend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt, die 
Mahlkorper werden mit Wasser abgespult und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 
Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,50. 

25 Der RIterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemittein entsprechend Beispiei 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Welse isoliert. 
Man erhalt 14,8 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 83. 

30 Beispiei 7: 

In eine RuhnA^erkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen, Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 

35 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 
50 gemahlen. Danach setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der Forme! Ill, worin m die Zahl 1,5 ist, 
als 29,7 %igen wasserfeuchten PreCkuchen hinzu und fuhrt die Na/3mahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. Anschliei3end wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt, die 
Mahlkorper werden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt Der 

40 Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 7,45. 

Der RIterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemittein entsprechend Beispiei 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhalt 13,8 g einer Pigmentzubereitung, die im AM5-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 82. 

45 

Beispiei 8: 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 227 g Quarzitperlen vom Durchmesser 0,3- 
0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment (Pigment Violet 23) 

50 eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 'C gemahlen. Danach 
setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen 
wasserfeuchten PreCkuchen hinzu und fuhrt die Na/3mahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen 
Bedingungen fort. Anschliefiend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt, die Mahlkor- 

55 per werden mit Wasser abgespDIt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex 
der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,05. Der RIterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung 
von Losemittein entsprechend Beispiei 1 unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort 
angegebenen Weise isoliert. 
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Man erhalt 15,9 g einer Pigmentzubereitung. die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 84. 

Beisplel 9: 

5 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,6-1,0 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer ROhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bet 

10 25 'C gemahlen. Danach setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist. 
a!s 29,7 %igen wasserfeuchten PreCkuchen hinzu und fuhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. AnschlieCend wird die Mahlgutsuspenslon von den Mahlkorpern abgeslebt, die 
Mahlkorper werden mit Wasser abgespOlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 
Rontgenindex der Praplgmentzusammensetzung betragt 6,00, 

75 Der Filterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemittein entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise Isoliert. 
Man erhalt 15,7 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 80. 

20 Beispiel 10: 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 

25 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 40 Minuten lang bei 
25 'C gemahlen. Danach setzt man noch 5.1 g Pigmentdispergator der Formel III. worin m die Zahl 1,5 ist, 
als 29,7 %tgen wasserfeuchten PreiSkuchen hinzu und fuhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. AnschlieCend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgeslebt, die 
Mahlkorper werden mit Wasser abgespillt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt Der 

30 Rontgenindex der Praplgmentzusammensetzung betragt 5,80. 

Der Filterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemittein entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhalt 14,4 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe v^rd mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 83. 

35 

Beispiel 1 1 : 

In eine RGhrwerkskugelmuhie vom Typ Drais PML. die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0.3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 

40 (Pigment Violet 23) eingetragen und durch Zugabe von Ameisensaure (98 %ig) auf einen pH-Wert von 3 
eingestellt. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kw pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 'C gemahlen. Danach 
fugt man noch 5.1 g Pigmentdispergator der Formel III. worin m die Zahl 1,5 Ist. als 29,7 %igen 
wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fiihrt die Nafimahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen 

45 Bedingungen fort. Anschlie/3end wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgeslebt, die Mahlkor- 
perwerden mit Wasser abgespult und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex 
der Praplgmentzusammensetzung betragt 6,00. 

Der Filterruckstand wird zum Finish in 120 ml Wasser aufgenommen, mit 45 g Isobutanol (100 %ig) 
versetzt, durch Zugabe von Ameisensaure (98 %ig) auf einen pH-Wert von 3 eingestellt und zunachst 24 

50 Stunden bei 25 'C nachgeruhrt. Anschliefiend bringt man das Gemisch zum Sieden und halt es unter 
weiterem Ruhren 5 Stunden bei Sledetemperatur, worauf das Isobutanol durch Erhitzen bis auf lOO'C am 
Ubergang azeotrop abdestllllert wird. Nach dem AbkOhlen auf 60 stellt man im DestillationsrOckstand 
mittels 10 %iger Natronlauge einen pH-Wert von 9 ein und laBt 1 Stunde bei 50 'C nachrOhren. Das 
gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80 * C getrocknet. 

55 Man erhalt 15,3 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 4-5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 83. 

Beispiel 12: 
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In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist. werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig), 0.85 g Natriumhydroxid 
und 20.4 g Rohpigment (Pigment Violet 23) (73.4 %ig, mit 26,6 % Salz aus der Synthese) eingetragen. 
Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen 

6 Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 'C gemahlen. Danach setzt man 
noch 2,5 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen wasserfeuchten 
PreBkuchen hinzu und fuhrt die Nafimahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. 
Anschlieflend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt. die Mahlkorper werden mit 
Wasser abgespult und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der Prapigment- 

10 zusammensetzung betragt 6,60. 

Die Maflnahmen zum Finish durch Losemittelbehandlung des Filterruckstandes sowie zur Isoilerung des 
daraus resultierenden Erzeugnisses erfolgen auf dieseibe Art wie in Beispiel 11 erlautert ist 
Man erhalt 15,0 g einer Pigmentzuberettung, die im Nitrocellulosetiefdruck farbstarke und hochzglanzende 
Drucke liefert. Nach dam Abrasionstest auf dem Abrasionstester AT 2 (Hersteller: Firms Schroder, 

15 Weinheim/Bergstr.) betragt die Abnahme der Chromschicht 1,1 mg. 

Beispiel 13: 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
20 Durchmesser 0.3-0,4 mm gefullt ist. werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig). 0,85 g Natriumhydroxid 
und 20.4 g Rohpigment (Pigment Violet 23) (73,4 %ig. mit 26.6 % Salz aus der Synthese) eingetragen. 
Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen 
Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 "C gemahlen. Danach setzt man 
noch 5.1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist. als 29,7 %igen wasserfeuchten 
25 PreBkuchen hinzu und fuhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. 
AnschlielSend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt. die Mahlkorper werden mit 
Wasser abgespult und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der Prapigment- 
zusammensetzung betragt 6.70. 

Die Mafinahmen zum Finish durch Losemittelbehandlung des Filterruckstandes sowie zur Isoiierung des 
30 daraus resultierenden Erzeugnisses erfolgen auf dieseibe Art wie in Beispiel 1 1 erlautert ist. 

Man erhalt 15,5 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack sehr farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Rheologie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 84. 

Beispiel 14: 

35 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 ml Methanol und 15 g Rohpigment (Pigment 
Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s 
sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 'C 

40 gemahlen. Danach setzt man noch 1,5 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, hinzu 
und fuhrt die Na/Jmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. Anschliefiend wird die 
Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt. die Mahlkorper werden mit Methanol abgespult und 
die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt Der Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung 
betragt 8,00. Der Filterruckstand wird zum Finish in 120 ml Methanol aufgenommen und zunachst 24 

45 Stunden bei 25 "C nachgeruhrt. Anschlie/3end bringt man das Gemisch zum Sieden und halt es unter 
weiterem Ruhren 5 Stunden bei Siedetemperatur, worauf 300 ml Wasser zugegeben werden und durch 
Erhitzen bis auf lOO'C am Ubergang das Methanol azeotrop abdestilliert wird. Nach dem Abkuhlen auf 
50 'C stent man Im Destillationsruckstand mittels 107oiger Natronlauge einen pH-Wert von 9 ein und lam 1 
Stunde bei 60" C nachruhren. Das gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80 'C 

50 getrocknet. 

Man erhalt 14,3 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 84. 

Beispiel 15: 

55 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 ml Aceton und 15 g Rohpigment (Pigment 
Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s 
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sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 'C 
gemahlen. Danach setzt man noch 1,5 g Pigmentdispergator der Forme! Hi worin m die Zahl 1,5 ist, hinzu 
und fuhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. Anschlieflend wird die 
Mahlgutsuspension von den Mahllcorpern abgesiebt und die Mahlkorper werden mit Aceton abgespult. Der 

5 Rontgenindex der Praplgmentzusammensetzung betragt 8,95. 

Die vereinigten Mahlgutsuspensionen werden zunachst 24 Stunden bei 25 'C nacligeruhrt. anschlie/5end 
durch Eriiitzen zum Sleden gebracht und sodann 5 Stunden bei Siedetemperatur weitergeruhrt. Danach 
werden 300 ml Wasser zugegeben und aus diesem Gemisch wird das Aceton unter Temperaturerhohung 
bis auf 100'C am Ubergang azeotrop abdestilliert. Nacfi dem Abkuhlen auf 60 stellt man im Destilla- 

70 tionsruckstand mittels 10%iger Natronlauge einen pH-Wert von 9 ein und laBt 1 Stunde bei 60 'C 
nachruhren. Das gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80* C getrocknet. 
Man erhalt 15.0 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mIt Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 82. 

75 Beispiel 16: 

In eine ROhrwerkskugelmulile vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 ml Diethylenglykol (50 %ig) und 15 g 
Rohpigment (Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Rulnrwerksumfangsgeschwin- 

20 digkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten 
lang bei 25 'C gemahlen. Danach setzt man noch 1,5 g Pigmentdispergator der Forme! Ill, worin m die Zahl 
1 .5 ist, hinzu und fuhrt die Nafimahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. Anschlie- 
fiend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt. die Mahlkorper werden mit Wasser 
abgespult und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der Prapigmentzusam- 

25 mensetzung betragt 7,50. 

Der Filterruckstand wird zum Finish in 120 ml Diethylenglykol (80 %ig) aufgenommen und zunachst 24 
Stunden bei 25 ' C nachgeruhrt. Anschliei3end wird das Gemisch auf 100' C erhitzt und dann 5 Stunden bei 
100'C weitergeruhrt. Nach dem Abkuhlen auf 60 "C stellt man darin mittels 10 %iger Natronlauge einen 
pH-Wert von 9 ein und lafit 1 Stunde bei 60 nachruhren. Das gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral 

30 gewaschen und bei 80" C getrocknet. 

Man erhaft 14,8 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 82. 

Beispiel 1 7: 

35 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML. die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0.4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15.6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 

40 25" C gemahlen. Danach setzt man noch 6,6 g Pigmentdispergator der allgemeinen Formel II, worin Y die 
-GH2-Gruppe und X den Phthalimidorest bedeutet und m die Zahl 2 ist (hergestellt analog DE-AS 29 05 
114), als 22,8 %igen wasserfeuchten Prefikuchen hinzu und fuhrt die Na5mahlung weitere 5 Minuten unter 
den gleichen Bedingungen fort. Anschlie/Send wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt, 
die Mahlkorper werden mit V\^asser abgespult und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 

45 Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,40. 

Der Filterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemittein entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhalt 13,9 g einer Pigmentzubereitung, die in. PVC farbstarke Ausfarbungen liefert. 

50 Beispiel 18: 

In eine ROhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
55 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 
25 gemahlen. Danach setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der allgemeinen Forme! II. worin Y die 
Grupplerung -S02-NH-(CH2)2- und X den Rest -N(GH2-CH3)2 bedeutet und m die Zahl 2 ist (hergestellt 
entsprechend DE-OS 31 06 906), hinzu und fuhrt die Na/3mahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen 
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Bedingungen fort. Anschlie/Jend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt, die Mahlkor- 
per werden mit Wasser abgespult und die vereinlgten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex 
der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,20. 

Der Filterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dorl angegebenen Werse isoliert. 
Man erhalt 15.1 g einer Pigmentzubereitung. die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird nnit Note 4-5 eingestun. Der Glanzwert betragt 75. 

Beispiel 19: 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vonn 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist. werden nachelnander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Voriage wird nun mit einer Ruhnwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 
25' C gemahlen. Danach setzt man noch 1,5 g Pigmentdispergator der allgemeinen Formel II, worin Y die 
Gruppierung -CH2-NH-C0-CH2-NH-(CH2)3- und X den 1-lmidazolylrest bedeutet und m die Zahl 2,5 ist 
(hergestellt nach der DE-OS 25 00 509). hinzu und fuhrt die NaiSmatilung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. Anschliefiend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt, die 
Mahlkorper werden mit Wasser abgespult und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 
Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 6.09. 

Der Filterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhalt 13.7 g einer Pigmentzubereitung. die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 3-4 eingestuft. Der Glanzwert betragt 72. 

Beispiel 20: 

In eine Ruhrwerkskugelmuhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist. werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Voriage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 
25' C gemahlen. Danach setzt man noch ein Gemisch aus 0.75 g Pigmentdispergator der Formel III. worin 
m die Zahl 1,5 ist, und 0.75 g Pigmentdispergator der allgemeinen Formel 11. worin Y die Gruppierung -SO2- 
NH-(CH2)2- und X den Rest -N(CH2-CH3)2 bedeutet und m die Zahl 2 ist (hergestellt entsprechend DE-OS 
31 06 906), hinzu und fuhrt die Nafimahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpern abgesiebt, die Mahlkorper werden mit 
Wasser abgespult und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der Prapigment- 
zusammensetzung betragt 6,80. 

Der Filterruckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 

unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 

Man erhalt 14,8 g einer Pigmentzubereitung. die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 

gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 79. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von Pigmentzubereitungen auf Basis von C.I. Pigment Violet 23 (No. 51 319) 
der Formel I 




Ci C^H 



dadurch gekennzeichnet, da/3 man die in grobkristallinem Zustand vorliegenden Rohpigmente der 
obigen Dioxazinverbindung In Gegenwart von Pigmentdlspergatoren der allgemeinen Formel II 

13 



EP 0 504 923 A1 



• 10 
IS 
20 
25 
30 
35 
40 
45 

2. 

50 

3. 

55 4. 
5. 



Q[- Y . X]„ (II). 



in welcher 

. Q fur einen m-wertigen Rest der Basisstruktur entsprechend Formel 1 steht, 
Y eine bruckenbildende Gruppierung aus der Reihe -CH2-, -CHR^-. -CR^R^-, Phenylen, -CO-, 
-SO2- Oder -NR2-, oder mehrfach aufeinanderfolgendes Alkylen oder eine sich ggf. wiederho- 
lende Kombination von solchen BrOckengliedem unterschiedlichen Typs bezeichnet. in denen 
R' und R^ gleiches oder unterschiedliches Ci-C*-A!kyl und R^ Wasserstoff oder Ci-C^-Alkyl 
sind, 

X den Rest eines uber ein C-Atom an das Bruckenglled Y gebundenen. aliphatischen oder 
aromatischen, funf- oder sechsgliedrigen heterocyclisclien Systenas darsteitt mit jeweils 1 bis 
3 ringangehorigen, gleichen oder unterschiedlichen Heteroatomen aus der Reihe Stickstoff, 
Sauerstoff oder Schwefe!, das ggf. noch einen benzokondensierten Ring aufweist und durch 
Ci-C4-Alkyl, C2-C*-Alkenyl, Ci -Cs-HydroxyalkyI oder Phenyl substituiert sein kann, 
Oder einen uber den innidstickstoff an das Bruckenglied Y gebundenen Phthalimido-Rest 
darstellt, der am benzolden Ring durch Chlor, Brom, Nitre, Carboxy, N-(Ci-C5-Alkyl)-carba- 
moyl, N-Phenyl-carbamoyI oder Benzoylamino substituiert sein kann. 
Oder einen Rest mit der Struktur 



\5 



darstellt, in dem R* und R^ einzein fur sich genommen sowie unabhangig voneinander jeweils 
Wasserstoff, ggf. substituiertes Ci-C2o-Alkyl Oder C2-C2o-Alkenyl, Cs-Ce-CycloalkyI, ggf. sub- 
stituiertes Phenyl, Benzyl oder Naphthyl sind, 

Oder in dem R* und R^ gemelnsam sowie zusammen mit dem angrenzenden N-Atom ein 
aliphatisches oder aromatisches, funf- oder sechsgliedriges heterocyclisches System mit 
jeweils 1 bis 3 ringangehorigen, gleichen oder unterschiedlichen Heteroatomen aus der Reihe 
Stickstoff, Sauerstoff oder Schwefel bilden. und 
m einen Zahlenwert zwischen 0,1 und 4 anglbt, 
wobei im Falle mehrfachen Vorhandenseins (m > 1) der Bestandteile X und Y in den Dlspergatoren der 
Formel II die Bedeutung der eben enwahnten Symbole nicht Identisch sein mufi, 
deren Zugabe zu einem beliebigen Zeitpunkt Im Verlauf der nachstehend naher definierten Kombina- 
tion aus den beiden Behandlungsgangen Felnverteilung und Finish (ausgenommen sonstige Verarbei- 
tungsschritte) erfolgen kann, 

zunachst in einem inerten flussigen Medium auf einer Ruhrwerkskugelmuhle, die mit einer Leistungs- 
dichte von > 2,5 kW pro Liter Mahlraum und einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkeit von > 12 m/s 
betrieben wird, unter der Einwirkung von Mahlkorpern vom Durchmesser ^ 1 mm nafivermahit, bis der 
Rontgenindex als Mafizahl fur die Kristalllnitat der resultierenden Pigmentteilchen ^ 9 betragt, 
diese Prapigmentzusammensetzung, in Form der so erhaltenen Mahlgutsuspension oder im Falle einer 
Zwischenisoiierung nach vorheriger Wiederaufnahme In einer inerten ggf. organischen Flussigkeit, dann 
einer Losemitteifinlsh-Behandlung bel erhohter Temperatur unterwirft und anschlieBend die fertigge- 
stellte Pigmentzubereltung in herkommlicher Weise isoliert. 

Verfahren gemafi Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet, dafi man Mahlkorper vom Durchmesser 0,2 bis 
1,0 mm, vorzugsweise 0,3 bis 0,5 mm einsetzt. 

Verfahren gemSiS Anspruch 1 oder 2. dadurch gekennzeichnet, da^ die Pigmentkonzentration im 
Mahlgut bel ^ 40 Gew.-% liegt. 

Verfahren gemafl Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dafi die Pigmentkonzentration im Mahlgut 10 
bis 35 Gew.-%. vorzugsweise 10 bis 20 Gew. % betragt. 

Verfahren gemafl einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da/J man als 
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Mahlflussigkelt Wasser und/oder ein vorzugsweise mit Waser mischbares, organisches Losemittel 

verwendet. 

6. Verfahren gemafi Anspruch 5, dadurch gekennzerchnel. daiS die Mahlflussigkeil eine Losung von 
isobulanol in Wasser ist. 

7. Verfahren gennafl einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, da/3 man als 
Pigmentdispergator des Typs Q[-Y-X]m (II) Verbindungen entsprechend der Formel lit 



10 



75 




H 



m 



(III) 



20 



einsetzt, in welcher 

Q die in Anspruch 1 ausgewiesene Bedeutung zukomnnt, sowie 
m fur einen Zahtenwert von 0,5 bis 4 steht. 



25 



8. Verfahren gema/3 einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6. dadurch gekennzeichnet. dafi man als 
Pigmentdispergator des Typs Q[-Y-X]m (I!) solche Verbindungen einsetzt. in welchen 
Q die in Anspruch 1 ausgewiesene Bedeutung zukommt, 

Y die bruckenbildende Gruppierung mit der Struktur -CH2-NH-C0-CH2-NH-(CH2)2-3- und 
X uber den Imldstickstoff an das Bruckengiied Y gebundenes Imidazolyl oder einen Rest mit der 
Struktur 



30 



I 

\ 



35 

bezeichnet. wobei R* und gleiches oder unterschiedliches Ci-Ce-AlkyI darstellen, 

sowie 

m fur einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 steht. 

40 9. Verfahren gemaC einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dai3 man als 
Pigmentdispergator des Typs Q[-Y-X]m (II) solche Verbindungen einsetzt, in welchen 
Q die in Anspruch 1 ausgewiesene Bedeutung zukommt, 
Y die bruckenbildende Gruppierung mit der Struktur -S02-NH-(CH2)2-3- und 
X uber den Imldstickstoff an das Bruckengiied Y gebundenes Imidazolyl oder einen Rest mit der 

45 Struktur 



50 



55 



bezeichnet, wobei und gleiches oder unterschiedJiches Ci-C&-Alkyl darstellen, sowie 
m fur einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 steht. 



10. Verfahren gemafi einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dafl man 
Gemische von strukturell unterschiedlichen Pigmentdispergatoren der Formel 11 einsetzt. 
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11. Verfahren gemafl einem Oder mehreren der Anspruche 1 bis 10. dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Pigmentdispergatoren der Formel II in Mengen von 0,1 bis 25 Gew.-7o. bezogen auf das Rohpigment 
mit der Basisstruktur entsprechend Formel I zugibt 

12. Verfahren genna/3 Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daiS man pro Gewichtseinheit Rohpigment 
zwischen 1 und 15 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 10 Gew.-% Dispergator einsetzt. 

13. Verfahren gemaB einem Oder mehreren der AnsprOche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet. daiS man die 
NaiSmahlung bei pH-Werten im alkalischen Bereich durchfuhrt. 

14. Verfahren gemaC einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Verweildauer des Mahlguts zur Feinverteilung in der Ruhrwerkskugelmuhle sich auf 10 bis 60 Minuten 
belauft. 

15. Verfahren gema/J Anspruch 14. dadurch gekennzeichnet, daB die Verweildauer des Mahlguts in der 
Muhle zwischen 10 und 45 Minuten. vorzugsweise bei 10 bis 30 Minuten llegt. 

16. Verfahren gemSfi einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dai3 man als 
organisches Losemittel fur die Finishbehandlung Alkanole. vorzugsweise Isobutanol, verwendet. 

17. Verfahren gemafi einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet daB man die 
Losemittelfinish-Behandlung bei pH-Werten im sauren Bereich durchfuhrt. 

18. Verfahren gema/3 einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 17. dadurch gekennzeichnet, daiS man die 
fertiggestellte Pigmentzubereitung aus schwach alkalischer Suspension isoliert. 

19. Pigmentzubereitungen, erhaltlich nach einem Verfahren gemSS einem oder mehreren der Anspruche 1 

bis 18. 

20. Verwendung von Pigmentzubereitungen gemafi Anspruch 19 als Farbmittel zum Pigmentieren von 
Lacken, Druckfarben und Kunststoffen. 
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